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@ Verfahren zur Herstellung eines kornigen Wasch- und Reinigungsmittels 

Beschrieben wird ein Verfahren zur Herstellung eines kor- 
nigen Wasch- und Reinigungsmittels durch 

1. Zerkleinern eines festen Wasch- und Reinigungsmittels 
und 

2. Beschichten des zerkleinerten kornigen Wasch- und Rei- 
nigungsmittels mit wasserunloslichen, feinteiligen Pulver- 
teilchen eines durchschnittlichen Primarteilchendurchmes- 
sers von 1 0 oder darunter. 
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PATENTANSPROCHE 

Verfahren zur Herstellung eines kornigen Wasch- und 
Reinigungsmittels, dadurch gekennzeichnet, daB man 

1. ein festes Wasch- und Reinigungsmittel zerklei- 
nert und 

2. das zerkleinerte kornige Wasch- und Reinigungsmittel mit 
wasserunloslichen, feinteiligen Pulverteilchen eines 
durchschnitt lichen Primarteilchendurchmessers 
von 10 M-m oder darunter beschichtet. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 
daB der durchschnittliche Teilchendurchmesser des 
zerkleinerten Wasch- und Reinigungsmittels 300 bis 
4000 \im betragt. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Menge an wasserunloslichen , feinteiligen 
Pulverteilchen, bezogen auf das Gewicht des zer- 
kleinerten Wasch- und Reinigungsmittels, 0,5 bis 
5 Gew.-% betragt. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB die wasserunlSslichen, feinteiligen Pulverteil- 
chen aus Calciumstearat , Magnesiumstearat , Alumino- 
silikat , Calciumcarbonat , Magnesiumcarbonat , 
Magnesiumsilikat , Siliziumdioxid oder Titandioxid 
bestehen. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
eines kornigen bzw. pulverf ormigen Wasch- und Reini- 
gungsmittels durch Zerkleinern eines festen Wasch- und 
1 5 Reinigungsmittels . 

Kornige Wasch- und Reinigungsmittel wurden bisher vor- 
nehmlich durch Spruhtrocknen hergestellt. Beim Spriih- 
trocknen werden Wasch- und Reinigungsmittelbestandteile , 

20 z.B. oberf lachenaktive Mittel und Builder, mit Wasser 
vermischt, uin eine Auf schlammung eines Wassergehalts 
von 35 - 50 Gew.-% zu gewinnen. Nach dem Erwarmen wird 
die erhaltene Auf schlammung in einem Spruhtrockner in 
einen erwarmten Raum gespruht, wobei man perlenartige 

25 Hohlteilchen eines Wassergehalts von 5 - 10 Gew.-% 
und einer Schiittdichte von etwa 0 ,3 g/cm 3 erhalt. 

Die MaBnahme des Spriihtrocknens ist deshalb von Vorteil, 
weil man dabei ein hohlkorniges Wasch- und Reinigungs- 

30 mittel hervorragender Loslichkeit erhalt. Da jedoch in 
der Trocknungsstufe 30 - 40 Gew.-% Wasser entfernt 
werden miissen, kommt es hierbei in hochst nachteiliger 
Weise zu einem extrem groBen Warmeenergieverbrauch • 
Ferner benotigt man groBdimensionierte Anlagen, was 

35 zwangslSufig hohe Kosten bedingt. 
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Wenn man kSrnige Wasch- und Reinigungsmittel durch Spriih- 
trocknen herstellt, sind der Herstellung von Wasch- und 
Reinigungsmitteln hohen Gehalts an oberf lachenaktiven 
Mitteln und der Verwendung warmeempf indlicher Substan- 
zen, z.B. von nicht-ionischen oberf lachenaktiven Mit- 
teln, Grenzen gesetzt. Nachteilig am Spruhtrocknen ist 
ferner, daB man kaum staubfreie Produkte herstellen 
kann, da infolge der feinteiligen Pulverteilchen hochst- 
wahrscheinlich Pulverstaube entstehen. 

Es hat nun nicht an Versuchen gefehlt, kSrnige Wasch- 
und Reinigungsmittel nach anderen Verfahren als durch 
Spruhtrocknen herzustellen . Aus den JP-OS 46-7586, 
55-49535 und 49-74703 ist es bekannt, kornige Wasch- 
und Reinigungsmittel dadurch herzustellen, daB man 
von Substanzen mit Kristallwasser oder Substanzen, 
die beim Erwarmen leicht erschmelzen, ausgeht. GemaB 
den bekannten Lehren werden die genannten Ausgangs- ^ 
substanzen warmebehandelt , wobei sie ihr Kristallwas- 
ser verlieren oder auf schmelzen . Diese Substanzen 
wirken als Bindemittel und erlauben ein Zusammenbacken 
und eine Granulierung einiger bis einiger Dutzend 
Pulverteilchen. Nachteilig an den bekannten Verfahren 
ist jedoch, daB die gebildeten Pulverteilchen eine 
breite TeilchengrSBenverteilung aufweisen und/oder ihre 
Wasserloslichkeit schlecht ist. 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde , ein nicht mit 
den geschilderten Nachteilen der bekannten Verfahren be- 
haftetes Verfahren zur Herstellung eines kornigen Wasch- 
und Reinigungsmittels anzugeben, bei dem ein korniges 
Wasch- und Reinigungsmittel geringer Klebrigkeit und 
hervorragender Pulvereigenschaf ten mit der fiir die 
Praxis ausreichenden Loslichkeit erhalten wird, und das 
praktisch keine oder allenfalls eine hochst geringe 
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Trocknungsenergie erfordert. 



Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfahren zur Her- 
stellung eines kornigen Wasch- und Reinigungsmittels , 
welches dadurch gekennzeichnet ist, daS man 

1 . ein festes Wasch- und Reinigungsmittel zerkleinert 
und 

2 . das zerkleinerte kornige V&sch- und Reingiungsmittel mit wasserun- 
ISslichen, feinteiligen Pulverteilchen eines durch- 
schnittlichen PrirnSrteilchendurchmessers von 10 urn 
Oder darunter beschichtet. 



Erf indungsgemaB verwendet man als Ausgangsmaterial ein 
festes Wasch- und Reinigungsmittel in Form von bei- 
spielsweise Pellets, in massiver Form Oder in Form von 
Brocken. Solche feste Wasch- und Reinigungsmittel erhalt 
man durch inniges Vermischen von Wasch- und Reinigungs- 
mittelbestandteilen, z.B. oberf lachenaktiven Mitteln und 
Buildern, in beispielsweise einer Knetvorrichtung • Das 
innig gemischte feste Wasch- und Reinigungsmittel sollte 
vorzugsweise einen Wassergehalt von 5-15 Gew.-% auf- 
weisen. Selbstverstandlich konnen erf indungsgemaB als 
Ausgangsmaterialien nicht nur feste Wasch- und Reinigungs- 
mittel eingesetzt werden, die durch Verkneten der Wasch- 
Und Reinigungsmittelbestandteile erhalten wurden. Viel- 
mehr eignen sich als Ausgangsmaterialien auch nach an- 
deren bekannten Verfahren gewonnene feste Wasch- und 
Reinigungsmittel . 

Bei den erf indungsgemaB einsetzbaren Wasch- und Reini- 
gungsmittelbestandteilen handelt es sich urn allgemein 
bei der Herstellung ublicher Wasch- und Reinigungsmit- 
tel verwendete Bestandteile . Beispiele hierfiir sind 
anionische oberf l&chenaktive Mittel , wie Alkylsulfate 
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und Alkylarylsulfonate, ampholytische oberf ISchenaktive 
Mittel, z*B. Netzmittel vom Betain-Typ und Allanin-Typ, 
nicht-ionische oberf ISchenaktive Mittel, z.B. Alkyl- 
ethoxylate und Alkylphenylethoxylate , Alkalibuilder , 
z.B. Carbonate, Silikate, Polyphosphate, Borate, Per- 
oxycarbonate und Peroxoborate , Zeolite vom Typ A und 
Chelatbildner . Erf indungsgemaB konnen insbesondere auch 
fluchtige und thermisch zersetzbare Substanzen, z.B. 
nicht-ionische oberf lachenaktive Mittel, in vorteil- 
hafter Weise Wasch- und Reinigungsmitteln einverleibt 
werden, da bei der Durchfiihrung des erf indungsgemaBen 
Verfahrens keine Warmetrocknung bei erhohter Temperatur 
stattf indet . 

Nach dem innigen Vermischen der Bestandteile des festen 
Ausgangswasch- und Reinigungsmittels wird dieses in 
einer Zerkleinerungsvorrichtung zerkleinert. Das Zer- 
kleinern erfolgt vorzugsweise derart, daB 50 Gew,-% 
oder mehr des in dem innig gemischten festen Wasch- 
und Reinigungsmittel enthaltenen Wassers in den Wasch- 
und Reinigungsmittelbestandteilen, z.B. oberf lachenakti 
ven Mitteln und Buildern, als Kristallwasser oder ge- 
bundenes Wasser zuriickbleibt . Aus diesem Grunde wird 
das zu zerkleinernde feste Wasch- und Reinigungsmittel 
vorzugsweise auf eine Temperatur von 30 °C oder darunter 
gehalten. Da die Temperatur des festen Wasch- und 
Reinigungsmittels infolge Reibungswarme wahrend des 
Zerkleinerns steigt, wird in die Zerkleinerungsvorrich- 
tung Kiihlluft einer Temperatur von beispielsweise 20°C 
oder weniger in einer Menge von beispiels- 

weise 10 1 oder mehr pro 1 kg festes Wasch- und Reini- 
gungsmittel eingeleitet. 

Das Zerkleinern erfolgt vorzugsweise mit Hilfe einer 
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1 Zerkleinerungsvorrichtung mit einer Klassierein- 

richtung, z.B. einem Sieb Oder einer Luf tklassier- 
einrichtung, oder durch Klassieren der zerkleiner- 

ten Pulverteilchen mit Hilfe eines Siebs und anschlie- 

5 Bendes Ruckfiihren derjenigen Pulverteilchen, deren 

TeilchengroBe auBerhalb des vorgegebenen Bereichs der 
Zerkleinerungsvorrichtung liegt. Auf diese Weise er- 
halt man Pulverteilchen einer engen TeilchengroBenver- 
teilung, z.B. eines durchschnittlichen Teilchendurch- 
10 messers von 300 - 4000 um. 

Erf indungsgemaB verwendbare Zerkleinerungsvorrichtungen 
sind beispielsweise solche, die mit beispielsweise 
mehrstuf igen, drehbaren Zerkleinerungsf lugeln und einem 

15 360° offenen Sieb, durch das die zerkleinerten Pulver- 
teilchen fallen konnen, ausgeriistet sind, Diese Arten 
von Zerkleinerungsvorrichtungen sind deshalb von Vor- 
teil, weil man bei ihnen die obere TeilchengroBe durch 
Einstellen der Qf f nungsgroBe des Siebs beliebig steuern 

20 kann und ferner eine sehr scharfe TeilchengroBenvertei- 
lung erreicht, da ein Ubermahlen verhindert und die 
Menge an ubermaBig feinteiligem Pulver auf ein Mindest- 
mafi gesenkt wird. Zerkleinerungsvorrichtungen dieses 
Typs sind im Handel erhaltlich. Dariiber hinaus konnen 

25 aber auch noch beliebige andere Zerkleinerungsvorrich- 
tungen, und zwar vorzugsweise solche, die mit einer 
Klassiereinrichtung und Einrichtungen zur Kuhlluft- 

zufuhr zum Mahlraum ausgestattet sind, Verwendung fin- 
den. Beim Zerkleinern kSnnen auch Mahlhilf smittel , z.B. 

30 pulverisiertes Natriumcarbonat , mitverwendet werden. 

Nach dem Zerkleinern wird das f einpulverige Wasch- und 
Reinigungsmittel mit wasserunloslichen , feinteiligen 
Pulverteilchen beschichtet, um die Oberflache der zer- 
35 kl inerten Wasch- und Reinigungsmittelteilchen zu modi- 
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fizieren. Unter den Ausdruck "wasserunlosliche ' Substan- 
zen" fallen fiir den Erf indungszweck def initionsgemaB 
auch "schwach wasserlSsliche Substanzen". 

Bei den erf indungsgemSB einsetzbaren wasserunloslichen, 
feinteiligen Pulverteilchen handelt es sich urn solche 
eines durchschnitt lichen Primarteilchendurchmessers von 
10 urn oder darunter, zweckmMBigerweise von 4 \im oder 
darunter, vorzugsweise von 0,01 - 4 \im. Wenn der durch- 
schnittliche Primarte ilchendur chme sser der wasserun- 
loslichen feinteiligen Pulverteilchen zu groB ist, 
laBt sich keine gleichmaBige Beschichtung herstellen, 
d.h. die FlieBf ahigkeit und Lagerungsstabilitat konnen 
nicht verbessert werden. Das Beschichten kann mit Hilfe 
ublicher Beschichtungsvorrichtungen , z.B. Tonnenbe- 
schichtungsvorrichtungen , Wirbelbettbeschichtungsvor- 
richtungen oder Mischerbeschichtungsvorrichtungen , 
erfolgen. Obwohl die Menge an wasserunloslichen fein- 
teiligen Pulverteilchen keiner speziellen Beschrankung 
unterliegt, sollte die Menge an wasserunloslichen, 
feinteiligen Pulverteilchen, bezogen auf das Gewicht 
des zerkleinerten Wasch- und Reinigungsmittels , vor- 
zugsweise 0,5-5 Gew.-% betragen. Beispiele fur fein- 
teilige Pulverteilchen der beschriebenen Art sind 
Calciumstearat, Magnesiumstearat , Aluminosilikat , z.B. 
Zeolite vom Typ A, Calciumcarbonat , Magnesiumcarbonat , 
Magnesiumsilikat, Siliziumdioxid und Titandioxid. 

Das Beschichten der zerkleinerten Wasch- und Reini- 
gungsmittels mit den feinteiligen Pulverteilchen ver- 
hindert in hochst wirksamer Weise eine Haftung zwischen 
den Pulverteilchen und ein Zusammenbacken wahrend der 
Lagerung. Dariiber hinaus kann man durch das Auftragen 
der feinteiligen Pulverteilchen die Oberf lacheneigen- 
schaften des kQrnigen Wasch- und Reinigungsmittels da- 
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hingehend modif izieren , daB dessen FlieBf ahigkeit ver- 
bessert wird. SchlieBlich wird dadurch auch die LSslich- 
keit so we it verbessert, daB das Wasch- und Reinigungs- 
mittel eine fiir die Praxis ausreichende Loslichkeit in 
kaltem Wasser erhalt. Dies ist auf die Riickhaltung von 
ttberschussigem Wasser in den Pulverteilchen des kornigen 
Wasch- und Reinigungsmittels zuriickzuf uhren. 



Ein in der geschilderten Weise hergestelltes korniges 
10 Wasch- und Reinigungsmittel kann direkt oder nach Zu- 
satz von Mikromengenbestandteilen , z.B. Parfiims, ver- 
marktet werden. Gegebenenf alls kann jedoch das kornige 
Wasch- und Reinigungsmittel mit Hilfe einer handels- 
ublichen Granuliervorrichtung zu einer praktisch kuge- 
15 ligen Form weiter gleichmaBig granuliert werden. 

SchlieBlich laBt sich auch der Wassergehalt des ge- 
bildeten kornigen Wasch- und Reinigungsmittels durch 
Warmluf ttrocknung einstellen. 

20 ErfindungsgemaB erhalt man ohne nennenswerten Aufwand 
an Trocknungsenergie das gewunschte kornige Wasch- und 
Reinigungsmittel hervorragender Pulvereigenschaf ten , 
guter FlieBf ahigkeit und guter Anti-Verbackeigenschaf- 
ten bei der Lagerung. Das erf indungsgemaBe Verfahren 

25 stellt somit ein energiesparendes Verfahren zur Her- 
stellung korniger Wasch- und Reinigungsmittel dar . 
SchlieBlich fallt das erf indungsgemaB erhaltliche kor- 
nige Wasch- und Reinigungsmittel anders als ein spruh- 
getrocknetes Produkt nicht in Form von Pulverhohlteil- 

30 chen an. Demzufolge steigt die Schuttdichte desselben 
auf beispielsweise etwa 0,8 g/cm 3 oder daruber . Ferner 
kann der Gehalt an aktiven Bestandteilen in einem sol- 
chen Wasch- und Reinigungsmittel erhoht werden. SchlieB- 
lich besitzt ein erf indungsgemaB erhaltliches korniges 

35 Wasch- und Reinigungsmittel eine gute Loslichkeit in 
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kaltem Wasser und genugt den an kornige Wasch- und Rei- 
nigungsmittel zu stellenden Loslichkeitsanf orderungen . * 

Die folgenden Beispiele und das Vergleichsbeispiel 
sollen die Erfindung naher veranschaulichen • 



Beispiel 



Die folgenden Bestandteile werden in einer Knetvorrich- 
10 tung grundlich miteinander verknetet : 

Bestandteil Teile 

Natrium-ct-olef insulf onat 

(Wassergehalt: 5%) 20 

1 5 Natriumdodecylbenzolsulf onat 

(Wassergehalt: 5%) 20 *~ 

Natriumhydroxid 

(Wassergehalt: 52%) 6 ~ 

Zeolit vom Typ A 

(Wassergehalt: 20%) 15 

20 Natriumcarbonat 

(Wassergehalt: weniger als 1%) 30"' 

f luoreszierender Auf heller, Carboxymethyl- 

cellulose u.dgl. 3:t 



94 Teile des grundlich gemischten Wasch- und Reinigungs- 
mittels eines Wassergehalts von 12% in Form von Pellets 
und 3 Gew. -Teile Natriumcarbonat werden kontinuierlich 
und quantitativ einer handelsiiblichen Zerkleinerungsvor- 
richtung zugefuhrt. In diese werden gleichzeitig pro 
1 kg Wasch- und Reinigungsmittelgemisch 15 1 Kiihlluft 
einer Tempera tur von 15°C eingeleitet. Die Zerkleine- 
rungsvorrichtung enthalt vier kreuzweise angeordnete 
Zerkleinerungsf liigel eines Durchmessers von 15 cm und 
ein Sieb aus einem gelochten Metallblech eines Poren- 
durchmessers von 2 mm und eines Of f nungsverhaltnisses 
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von 20%. Die Zerkleinerungsf lttgel werden mit einer Ge- 
schwindigkeit von 3000 Umdrehungen/min betrieben. 



10 



97 Gew.-Teile des erhaltenen zerkleinerten Wasch- und 
Reinigungsmittels und 3 Telle Zeolit vom Typ A eines 
durchschnittlichen Primarteilchendurchmessers von 3 urn 
werden kontinuierlich und quant itativ einer rotieren- 
den Trommel eines Durchmessers von 30 cm und einer 
Lange von 60 cm zugefiihrt. Die Trommel wird mit einer 
Geschwindigkeit von 30 Umdrehungen/min rotierengelas- 
sen. Nach einer Auf enthaltsdauer von 5 min (in der 
rotierenden Trommel) wird das beschichtete Produkt 
ausgetragen . 



15 Die Eigenschaf ten des jeweils erhaltenen zerkleinerten 
bzw. beschichteten Produkts sind in Tabelle I zusammen- 
gestellt : 



20 



TABELLE I 



25 



30 



TeilchengroBenverteilung (%) : 

Siebruckstand bei 1,65 mm 
Maschenwe i te 

Maschenweite : 0,70 - 1,65 mm 
0,25 - 0,70 mm 

Durch ein Sieb einer Maschen- 
weite von 0,25 mm Hindurch- 
f allendes 

AbstoBungswinkel (Grad) 

Schiittdichte ( g /cm 3 ) 



Zerklei- 

nertes 

Produkt 



0,5 

58,6 
40,7 



0,2 
70 - 75 
0,6 



Beschich- 

tetes 

Produkt 



0,4 

56,3 
43,0 



0,3 
40 
0,85 



35 
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Beispiel 2 

Das gemaB Beispiel 1 zerkleinerte Wasch- und Reinigungs- 
mittel wird entsprechend Beispiel 1 mit 3 Teilen Calcium- 
carbonat eines durchschnittlichen Primarteilchendurch- 
messers von 4 um beschichtet- 

Die Eigenschaften des erhaltenen beschichteten Produkts 
finden sich in Tabelle II. 



B e i s p i e 1 3 

Das gemaB Beispiel 1 zerkleinerte Wasch- und Reinigungs- 
mittel wird entsprechend Beispiel 1 mit 1 ,5 Teilen 
Siliziumdioxid eines durchschnittlichen Primarteilchen- 
!5 durchmessers von 0,3 tarn beschichtet. 

Die Eigenschaften des erhaltenen beschichteten Produkts *$ 
finden sich in Tabelle II. 

20 

VERGLEICHSBEISPIEL I 
Das gemaB Beispiel 1 zerkleinerte Wasch- und Reinigungs- 
mittel wird entsprechend Beispiel 1 mit 5 Teilen 
Calciumcarbonat eines durchschnittlichen Pr imarteilchen- 
25 durchmessers von 15 p beschichtet. 

Die Eigenschaften des erhaltenen beschichteten Produkts 
finden sich in Tabelle II. 

30 

Beispiel 4 

Das gemaB Beispiel 1 erhaltene beschichtete Produkt 
wird 5 min lang zur gleichmaBigen Teilchenf ormeinstel- 
lung in einer handelsiiblichen Granuliervorrichtung 
35 behandelt. 
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Die Eigenschaf ten des erhaltenen Produkts finden sich 
ebenfalls in Tabelle II. 
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1 Test und Bewertung der Lagerungsstabilitat 

Die gemafl den Beispielen erhaltenen kornigen Wasch- und 
Reinigungsmittel werden bis zu 90 % des Volumens in 
6 60 ml fassende Neosand-Kartons einer GroBe von 

5 11 cm x 4 cm x 15 cm gefiillt. Nach dem Versiegeln 
der Kartons werden diese 7 Tage lang bei 35 °C und 
einer relativen Feuchtigkeit von 85% gelagert. Danach 
werden die Kartons geoffnet und die Menge an kornigem 
Wasch- und Reinigungsmittel, die durch ein Sieb einer 
10 Maschenweite von 3,3 3 mm fallt, ermittelt. 

Die Stabilitat der kornigen Wasch- und Reinigungsmittel 
gegen Zusammenbacken wird nach folgendem Schema be- 
wertet : 



Die Menge (an Waschmittel) , die nicht durch die 

Offnungen fallt, liegt unter 10%. 

Die Menge (an Waschmittel) , die nicht durch die 

5ffnungen fallt, betragt 10 - 30%. 

Die Menge (an Waschmittel) , die nicht durch die 

dffnungen fallt, liegt liber 30%. 



TABELLE III 



Beispiel Nr. v^ergleichs- 
12 3 4 beispiel 



30 



Stabilitat gegen Ver- 
backen 



35 
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